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(54) Ruoralkylfunktionelle Organosiloxane enthaltende Zusammensetzungen auf Alkoholbasis, 
Verfahren zu deren Herstellung sowie deren Verwendung 

(57) Die vorliegende Erfindung betriftt Fluoralkyl- 
funktionelle Organosiloxan-haltige Zusammensetzun- 
gen auf Alkoholbasis. die erhaJtlich sind durch eine 
gezielte Hydrolyse mindestens eines Fluoralkyl-funktio- 
nellen Organosilans der allgemeinen Forme! i 



R 1 -Y-(CH 2 ) 2 SiH x (R 2 ) y (OR)3. x . y 



(I). 
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worin R 1 elnamono-, ollgo- oder pert luorierte Alkyl- 
Gruppe mit 1 bis 9 C-Atomen oder eine mono-, 
oligo- oder pert tuorierte AryKaruppe, Y eine CH 2 -, 
O- oder S-Gruppe. R 2 eine lineare, verzweigte oder 
cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder 
eine Aryl-Gruppe und R eine lineare, verzweigte 
oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen 
oder eine Aryl-Gruppe darstellen und x= 0, 1 oder 2 
und y = 0. 1 oder 2 mit <x+y)<2 sind, 

bei einer Temperatur im Bereich zwischen 0 und 120 °C 
uber einen Zeitraum von 0,5 bis 24 Stunden und unter 
guter Durchmischung in einem alkoholischen Medium, 
das neben Wasser eine schwache ein- oder mehrba- 
sige Saure oder eine schwache Base oder eine schwa- 
che ein- oder mehrbasige Saure und eine schwache 
Base oder ein saures oder basisches Safe enthalt, 
wobei das eingesetzte Wasser und das eingesetzte Alk- 
oxysilan in einem mdaren Verhaltnis von 2 bis 500 : 1 
stehen. 

Ferner betrifft die Erfindung ein Verfahren zu deren 
Herstellung sowie deren Verwendung. 
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Beschrefoung 

Die Erfindung belrifft FluoralkyMunktionelle Orga- 
nopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen auf Alko- 
holbasis, ein Verfahren zu deren Herstellung sowie s 
deren Verwendung. 

Organosilane der allgemeinen Formei R-SifR^, 
mit R* als fluoriertem organischen Rest und R M als 
Chlor- Oder Methoxy- bzw. Ethoxy-Rest, finden vielffil- 
tige Anwendungen, z. B. zum Aufbringen hydrophob to 
sowie oleophob wirkender Schichten auf Oberflachen. 
Solche Beschichtungen bzw. Impragnierungen konnen 
z. B. Liber Tauch-, Trank-, Spruh- oder Bewalzungsvor- 
gange auf dem entsprechenden Werkstuck erzeugt 
werden. is 

Es ist auch bekannt, da8 01- und wasserabwet- 
sende Beschichtungen von Oberflachen, meist Glas- 
oberflachen. mit Hilfe von Fluoralkylalkoxysilanen 
hergestellt werden. Die Beschichtungen konnen bei- 
spielsweise als schmutzabweisende AusrOstung von so 
Rachglas verwendet werden. Die beschriebenen Ver- 
lahren basieren auf Sol-Gel-Prozessen, wobei zusam- 
men mit dem Flu oral kylalkoxysi Ian feinste anorganische 
Partikel erzeugt und eingesetzt werden. Die Applikation 
solcher Systeme ist technisch aufwendig und verwen- 25 
det meist komplexe organische Lbsernittelgemische 
und Zusatzstoffe Daruber hinaus enthaften solche 
Systeme Chlor und 6ind ferner nur uber einen relativ 
kurzen Zeitraum einsatzfahig (EP OS 0 658 525, EP- 
OS 0 629 673, US 5 424 1 30). 50 

Da die genannten Verfahren auf den anwendungs- 
technisch und Okonomisch aufwendigen Sol-Gel-Pro- 
zessen basieren, ist deren kornmerzielle Verwertung 
daher bis heute auf Nischenbereiche beschrankt. 
Zudem bestehen bezuglich der Verarbeilbarkeit und ss 
damit der nachtrag lichen Wirksamkeit solcher Ruoral- 
kylsilan-haltigen Zubereitungen auf einer Substratober- 
flache enge zeitliche Grenzen, die sich ebenfalls auf 
eine breitere praktische Nutzung negativ auswirken. 
Neben dem teilweisen bis volligen Verlust der Haftwir- -to 
kung kann es zu einer langsamen Phasenfrennung bis 
zum schichtformigen Absetzen einer Fluoralkylsilan- 
haltigen Phase kommen. 

Somit wirken sich bei solchen Verfahren die kompli- 
zierten Applikationsverfahren und daruber hinaus auch 45 
die Verwendung von Losemitteln, wie chlorierte Kohlen- 
wasserstoffe oder Huorkohlenwasserstoffe, nachteilig 
aus (EPOS 0 491 251 , EP-OS 0 493 747). 

Bei den bekarmten lOsemittelbasierenden Syste- 
men ist ferner zu beachten, daB einige Systeme zwar so 
im nicht hydrolysierten Zustand langzeitstabil sind sich 
jedoch in hydrolysierter Form, bedingt durch die fort- 
schreitende Polykondensation der Silanolfunktionen, 
durch eine auf maximal einige Tage begrenzte Wirk- 
samkeit auszeichnen. Durch eine fortlaufende Verringe- 55 
rung des Gehaftes an Silanolgruppen reduziert sich 
ferner der Anteil mdglicher chemischer Bindung zu 
einer Substratoberflache, der sich als Konsequenz in 



unbefriedigender Haftung des Oberzuges an der Sub- 
stratoberflache auflert 

Es bestand daher die Aufgabe. silanbasierende 
Systeme bereitzustellen, die in eirrfacher und wirtschaft- 
licher Weise hersteilbar und im wesentlichen fret von 
Chlor sind, ferner uber einen langeren Zeitraum hinrei- 
chende Stabilitat besitzen und mit denen man in einem 
einfach auszuftihrenden I mpragnier verfahren eine 
gleichzeitig hydrophobe wie auch oleophobe Schicht 
auf Subs tratoberf lac hen erzeugen kann. 

Die gestellte Aufgabe wird erfindungsgemaB ent- 
sprechend den Artgaben der Patentanspruche geJost 

Uberraschenderweise wurde gelunden, daB Orga- 
nosiloxan-haitige Zusammensetzungen auf Alkoholba- 
sis, welche Si-gebundene Fluoralkyl-Funktionen 
enthalten, dann in einfacher und wirtschaftlicher Weise 
als Chlor-freie, homogene, klare und uber mehrere 
Monate stabile LOsungen zuganglich sind. wenn man 
mindestens ein Fluoralkyl-funktionellesOrganosilan der 
allgemeinen Formei I 

R 1 -Y-(CH 2 ) 2 SiH x {R 2 ) y (OR) 3 . x . y (I), 

worin R 1 eine mono-, oligo- oder perfluorierte Alkyl- 
Gruppe mit 1 bis 9 C-Atomen 
oder eine mono-, oligo- oder perfluorierte Aryl- 
Gruppe, Y eine CH 2 -, O- oder S-Gruppe, R 2 eine 
lineare. verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 
1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe und R eine 
lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 
1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe da retell en 
und x= 0. 1 Oder 2 und y = 0, 1 oder 2 mit (x+y)<2 
sind 

unter guter Durchmischung in einem alkoholischen 
Medium, das neben Wasser eine schwache ein- oder 
mehrbasige Saure oder eine schwache Base oder eine 
schwache ein- oder mehrbasige Saure und eine schwa- 
che Base oder ein saures oder basisches Salz enthalt, 
bei einer Temperatur im Bereich zwischen 0 und 120 °C 
und uber einen Zeitraum von 0,5 bis 24 Stunden gezielt 
hydrolysiert, wobei man das Wasser und das Alkoxy- 
silan gemafl Formei I in einem molaren Verhaltnis von 2 
bis 500 : 1 einsetzt. Die erfindungsgemaften Zusam- 
mensetzungen lassen sich ferner in einfacher Weise mit 
hervorragender Wirkung zur gleichzeitigen Hydropho- 
bierung und Oleophobierung von Substratoberflachen 
einsetzen. 

Gegenstand der voriiegenden Erfindung ist daher 
eine FluoralkyMunktionelle Organosiloxan-haltige 
Zusammensetzung auf Alkoholbasis, die erhaltlich ist 
durch eine gezielte Hydrolyse mindestens eines Fluor- 
alkyl-funktionellen Organosilans der allgemeinen For- 
mei i 

R 1 -YKCH 2 ) 2 SiH x (^) y (OR) 3 . x . y (I), 
worin R 1 eine mono-, oligo- oder perfluorierte Alkyl- 
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Gruppe mit i bis 9 C- Atom en 
Oder eine mono-, oligo- ader perfluorierte Aryl- 
Gruppe, Y eine Chfe-, O- Oder S-Gruppe, R 2 eine 
lineare, verzweigte oder cydische Alkyl-Gruppe mil 
i bis 8 C-Atornen Oder eine Aryl-Gruppe und R eine s 
lineare, verzweigte oder cydische Alkyl-Gruppe mit 
1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe darstellen 
und x= 0, 1 Oder 2 und y = 0, 1 oder 2 mit (x+y)*2 
sind 

w 

bei einer Temperatur im Bereicfi zwischen 0 und 120 °C 
uber einen Zeitraum von 0,5 bis 24 Stunden und unter 
guter Durchmischung in einern alkoholischen Medium, 
das neben Wasser eine schwache ein- oder mehrba- 
sige Saure oder eine schwache Base oder eine schwa- ts 
che ein- oder mehrbasige Sdure und eine schwache 
Base oder ein saures oder basisches Salz enthalt. 
wobei das eingesetzte Wasser und das eingesetzte Alk- 
oxysilan in einem molaren Verhaltnis von 2 bis 500 : 1 
stehen. 20 

ErfindungsgemaGe Zusammensetzungen weisen 
vorzugsweise einen pH-Werl zwischen 2 und 12, 
besonders vorzugsweise einen pH-Wert 2wischen 3 bis 
10, auf und besitzen geeigneterweise eine Viskositat 
von weniger als 1 0 000 mPa • s. Der Gehalt an Altaho- 25 
len in erfindungsgernaGen Zusammensetzungen 
betragt vorzugsweise 40 bis 99,999 Gew.-%, bezcgen 
auf die gesamte Zusammensetzung, wobei diese Fluor- 
alkyl-funktionelie Organosiloxane vorzugsweise in Men- 
gen von 0,001 bis 30 Gew. -%, besonders vorzugsweise 20 
0,01 bis 5 Gew.-%, und ganz besonders vorzugsweise 
0,1 bis 2 Gew.-%, bezogen auf die Zusammensetzung, 
enthalt. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ferner 
das Verfahren zur Herstellung einer Fluoralkyl-funktio- 35 
nellen Organosilaxan-haltigen Zusammensetzung, das 
dadurch gekennzeichnet ist, daB man mindestens ein 
Fluoralkyl-funktionelles Organosilan der allgemeinen 
Formel I 

4Q 

R^Y-CC^fcSiH^R^ORJa-xy (I), 

worin R 1 eine mono-, oligo- oder perfluorierte Alkyl- 
Gruppe mit 1 bis 9 C-Atomen 

oder eine mono-, oligo- oder perfluorierte Aryl- 45 
Gruppe, 

Y eine CH 2 -, O- oder S-Gruppe, R 2 eine lineare, 
verzweigte oder cydische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 
C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe und R eine 
lineare, verzweigte oder cydische Alkyl-Gruppe mil 50 
1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe darstellen 
und x= 0, 1 Oder 2 und y = 0, 1 oder 2 mit (x+y)<2 
sind, 

unter guter Durchmischung in einem alkoholischen 55 
Medium, das neben Wasser eine schwache ein* oder 
mehrbasige Saure oder eine schwache Base oder eine 
schwache ein- oder mehrbasige Saure und eine schwa- 



che Base oder ein saures oder basisches Salz enthalt, 
bei einer Temperatur im Bereich zwischen 0 und 120 °C 
und uber einen Zeitraum von 0,5 bis 24 Stunden, vor- 
zugsweise 1 bis 12 Stunden, besonders vorzugsweise 
liber einen Zeitraum von 2 bis 6 Stunden, gezielt hydro- 
lysiert, wobei man das Wasser und das Alkoxysilan in 
einem molaren Verhaltnis von 2 bis 500 : 1 einsetzt. 

Die Dosierung des Fluoralkyl-funktionellen Organo- 
silans der allgemeinen Formel I erfoigt beim erfindungs- 
gemaBen Verfahren bevorzugt portionsweise mit 
zeitlichen Unterbrechungen. Man kann den Vorgang 
der Dosierung aber auch kontinuierlich mit zeitlichen 
Unterbrechungen durchfuhren oder die distantinuierli- 
che und kontinuierliche Votgehensweise der Dosierung 
miteinander in geeigneter Weise kombinieren. 

Die Umsetzung wird im allgemeinen in einem Tem- 
peraturbereich zwischen 0 und 120 °C, vorzugsweise in 
einem Temperaturbereich zwischen 10 und 80 °C. 
besonders vorzugsweise zwischen 20 und 60 °C. 
durchgefuhrt Geeigneterweise erfoigt die Umsetzung 
unter Ruhren. 

Beim erf indungsgemaBen Verfahren steilt man den 
pH-Wert zwischen 2 und 12 im Reaktionsmedium 
geeigneterweise durch Einsatz einer schwachen ein- 
oder mehrbasigen Saure oder einer schwachen Base 
oder einer schwachen ein- oder mehrbasigen Saure 
und einer schwachen Base oder eines sauren oder 
basischen Salzes ein. 

Geeigneterweise setzt man beim erfindungs- 
gemaOen Verfahren als schwache Base ein Organo- 
silan der allgemeinen Formel II 

H 2 N(CH 2 ) l (NH)^CH^i(CH 8 )i(OH) M (II). 

worin 0<f<;6, g=0 falls f=0 und g=1 falls f>1, 0<fc<6. 
0<te1 und 

R eine lineare, verzweigte Oder cydische Alkyl- 
Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen Oder sine Aryl- 
Gruppe sind, 

besonders bevorzugt werden Aminopropyltriethoxysilan 
60wie Aminopropyltrimethoxysiian sowie Aminopropyl- 
methyldiethoxysilan sowie Arninopropylmethyldime- 
thoxysilan, oder ein Alkylamin der allgemeinen Formel 
III 

H 3 . 2 NR 3 2 (III), 

worin R 3 eine lineare, verzweigte oder cydische 
Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine 
lineare, verzweigte Oder cydische Aminoalkyl- 
Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl- 
Gruppe darstellt, z = 1 , 2 oder 3 ist und Gruppen R 3 
gleich oder verschieden sind. 

beispielsweise Mono-, Di- oder Trialkylamine, wobei als 
Alkyl-Gruppe solche mit 1 bis 3 C-Atomen bevorzugt 
sind. eia 
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Auch kann man beim erfindungsgemaBen Verfah- 
ren schwache Sauren, wie Amersensaure, Essigsaure, 
Propionsaure Oder Zitronensaure, einseteen. Bei 
gjeichzeitigem Snsatz schwacher Sauren und schwa- 
cher Basen ist es beim erfindungsgemaGen Verfahren 
nicht erforderlich, ein aquimolares Verhaltnis zwischen 
Saure und Base einzuhalten. 

Beim erfindungsgemaGen Verfahren kann man ats 
saure Salze beispielsweise Alkalihydrogensulfal oder - 
dihydrogenphosphat Oder Aluminiumacetai, oder als 
basische Salze beispielsweise Magnesiumhydroxid 
oder Alkaliacetat oder Alkalihydrogencarbonat oder 
AlKalicarbonat, einsetzea 

Als ReaMionsmedium verwendet man beim 
erfindungsgem&Ben Verfahren vorzugsweise den zur 
Alkoxy-Gruppe des eingesetzten Organosilans korre- 
spondierenden Alkohol. wobei man als Alkohol geeig- 
neterweise Methanol. n-Propanol, i-Propanol. n- 
Butanol, i-Butanol. t-Butanol und/oder 2-Methoxyetha- 
nd. insbesondere aber Ethanol einsetzt 

Daruber hinaus bevorzugt man beim erfindungs- 
gemaGen Verfahren lineare Perfluoralkylalknxysilane, 
wie z. B. PerfluoidodecyWPerfluordecyl-/Perfluorac- 
tyltrialkoxysilane, insbesondere Pertluoroctyltriethoxy- 
silan. sowie solche Fluoralkyl-funktionelle 
Organosilane, die gemaB Formel I CF 3 (CF 2 ) 7 -. 
CF 3 (C 6 H4)-, C 6 F 5 - Oder R'CHgCH^C-O)- mit R f =* 
C n F 2n+1 und n = 2 bis 18 als Gruppe R 1 ent- 
halten, beispielsweise F 13 C 5 (CH 2 )2Si(OC2H 5 )3, 
besonders bevorzugt sind TridecafluoM, 1,2,2- 
tetrahydrooctyltrimethoxysilan sowie Tridecafluor- 
1 , 1 ,2^-tetrahydrooclyltriethoxysilan sowie 
3,3^.^5,5,6.6,7.7,8,8,9,9.10,10,10-Heptadecailuor- 
1 ,1 ,2^-tetrahydrodecyltrielhoxysflan oder entspre- 
chende Gemische. 

Nach dem erfindungsgemaGen Verfahren harge- 
stellte Produkte sind stabile und in der Regel Ware 
Losungen. Die erfindungsgemaGen Zusammensetzun- 
gen lassen sich geeigneterweise mit Alkoholen in jedem 
Verhaltnis verdurmen. Dartiber hinaus kann eine erfin- 
dungsgemaGe Zusammensetzung auch Wasser in 
Mengen bis zu 5 Gew.-% enthalten. 

ErfindungsgemaB erhaltene Fluoralkyl-funktionelle 
Organosiloxane enthalten aufgrund ihrer oligomeren 
Struktur bevorzugt eine hohe Konzentration an Silanol- 
funktionen, die sie in hervorragender Weise zur Reak- 
tion mit hydroxylgruppenhaltigen Substratoberfachen 
befdhigt. Beschichtungen und Imprdgniarungen mit 
diversen Substraten ergaben ausgezeichnete 01- und 
gleicrueitig wasserabweisende Eigenschaften, - auch 
nach Temperatur-, Tensid- und UV-Behandlung, vgl. 
Beispiele. In entsprechenden Untersuchungen konnte 
zudem auf verschiedenen Mater ialien gezeigt werden. 
daB auch nach > 6 Monaten keine Verringerung der 
Wirksamkeit bzw. eine Destabilisierung erfindungsge- 
maBer Zusammensetzungen erkennbar war. 

Die Verwendung der erfindungsgemaGen bzw. 
rfindungsgemaG hergestellten Zusammensetzungen 



erfblgt mit deutlichen Vorteilen gegenuber den eingangs 
beschriebenen Produkten. Bei Anwendung der 
erfindungsgemaGen Zusammensetzung kann man in 
einfacher und hervorragender Weise zugleich eine 

s hydrophobierende, oleophobierende, schmutz- und 
farbabweisende Wirkung auf den unterschiedlichsten 
Substratoberllachen, insbesondere auf Glas - z. B. 
Flachglas. Glasfasern, Glasperlen, Fullsfoffen und Pig- 
menten, Metallen. Kunststoffen, Lacken und Farben, 

w Textilfasern - einschfieGlich Baumwolle, Holz, Papier, 
Minaralfasern sowie mineralischen Baustoffen - z. B 
Kalksandstein, Beton. Ziegel oder Keramik, erzielen 
Daruber hinaus konnen die erfindungsgemaGen 
Zusammensetzungen auch als Trennmittel, als Vernet- 

is zer, als HattvermrttJer, insbesondere fur Fluorpolymere, 
wie z. B. Teflon oder auf Fluorpolymeren basierenden 
Lacken, sowie als Zusatzstoffe fur Farben und Lacke 
Verwendung finden. Entsprechende Verfahren zur 
Oberfiachenbehandlung unter Einsatz erf indungsgema- 

20 Ber Zusammensetzungen konnen im allgemeinen mit 
geringem zeitlichen und technischen Aufwand durchge- 
fuhrt werden. 

Gegenstand der vorliegenden Ertindung ist daher 
auch die Verwendung der erfindungsgemaGen Fluoral- 

25 kyMunktionellen Organosiloxan-haltigen Zusammen- 
setzungen auf Alkoholbasis fQr die gleichzeitige 
Hydrophobierung und Oleophobierung sowie zur 
schmutz- und farbabweisenden Ausrustung von Ober- 
fiachen, von Kunststoffen, von Metallen, von minerali- 
se schen Baustoffen, fur den Schutz von Bauten und 
Fassaden, fur die Beschichtung von Glasfasern, fiir die 
Silanisierung von Fullstoffen und Pigmenten, fur die 
Verbesserung der rheologischen Eigenschaften von 
Polymerdispersionen und Emulsionen, fur die Hydro- 

55 phobierung und Oleophobierung sowie zur schmutz- 
und farbabweisenden Ausrustung von Textifien Leder, 
Zellulose- und Starkeprodukten sowie als Trennmittel. 
als Vernetzer, als Haftvermittler sowie als Zusatzstoffe 
fur Farben und Lacks. 

40 Die Erfindung wird durch die folgenden Beispiele 
naher eriautert. ohne den Gegenstand der vorliegenden 
Erfindung zu beschranken: 

Beispiel e 

45 

Beispiel 1 : 

In einem 250 ml Becherglas werden bei Raumtem- 
peratur 10 g H2O (0,56 mol) unter ROhren mit 5 g 

50 HCOOH (rein; 0,1 1 mol) vermischt und danach 160 g 
Ethanol (3,5 mol) zugegeben. wobei sich ein pH-Wert 
von ca. 3.5 ■ 4 einstellt Hierauf werden 10 g VPS 8261 
(a^.M.S.S.ejJ.S.S.a-Tridecafluor-l.l^^-tetrahy- 
drooctyrtriethoxysilan) zugetropft (0,02 mol) und 

55 anschlieGend 5 h geruhrt (keine weitere pH-Anderung) 
Danach wird mit 915 g Ethanol (19,9 mol) auf ein 
Gesamtgewicht von 1 000 g aufgef ullt. 
Man erhalt eine Ware, farblose LGsung mit einem Gehalt 
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von 1 ,0 <3ew.-% VPS 8261 , die eine Lagerstabilitat von 
mindestens 6 Monaten aufweist. 

Vergleichsbeispiel: 

5 

Man verfahrt wie in Beispiei 1 beschrieben, ersefct 
jedoch HCOOH durch l-molare HCI (pH <. 1), so erfoigt 
beginnend nach 48 bis 72 h eine milchige Eintrubung 
sowie darauf innerhalb von 2 Wochen eine deutliche 
Phasentrennung. Nach dieser Zeit offenbart sich die io 
Zusammensetzung nur noch leicht trtibe, jedoch mit 
einerdurchscheinenden, wachsartigen Schicht, die sich 
an Boden und Wanden von sowohl Glas- ais auch 
Kunststoffbehaltern absetzt 

15 

Beispiei 2: 

In einern 250 ml Becherglas werden bet Raumtem- 
peratur 10 g hfeO (0,56 mol) unter Ruhren mit 4,0 g 
CH3COOH (rein; 0.09 mol) vermischt und 2.0 g 20 
(rein; 0.03 mol) Isobutylamin zugegeben, wobei 
sich ein pH-Wert von 4,5 - 5 einstellt. Danach 
wird mit 50 g Ethanol (1,1 mol) aufgefullt, 5 g 
3,3,4,4,5,5,6,6,7, 7,8,8,9,9. 1 0, 1 0, 1 O-Heptadecaf luor- 
1,1,2,2-tetrahydrodecyltriethoxysilan zugetropft (0,008 25 
mol) und anschlieftend 5 h geruhrt (keine weltere pH- 
Anderung). Hlerauf wird mit 429 g Ethanol (94,4 mo!) 
auf ein Gesamtgewicht von 500 g aufgefullt 
Man erhalt eine Ware, farbtose LOsung mit einem Gehalt 
von 1,0 Gew.-% 3,3.4,4,5,5,6,6,7,7,8,8,9,9,10,10,10- 30 

Heptadecaf luor-1 ,1 ,2,2-tetrahydrodecyllriethoxysDan, 
die eine Lagerstabilitat von mindestens 6 Monaten auf- 
weist 

Beispiei 3: 35 

In einem 250 ml Becherglas werden bei Raumtem- 
peratur 25 g H 2 0 (1.4 mol) unter RQhren mit 5 g 
HCOOH (rein; 0,11 mol) vermischt, 10 g DYNASY- 
LAN® 1203 (3-Aminopropyltriethoxysilan) zugetropft 40 
(0,07 mol) und danach 50 g Ethanol (1.1 mol) zugege- 
ben. Es stellt sich ein pH-Wert von ca. 8,0 ein. Danach 
werden 5 g VPS 8261 (3,3,4, 4,5,5,6,6,7.7,8,8,8-Tride- 
caf luor-1, 1,2,2-tetrahydrooctyltriethoxysitan) (0,01 mol) 
zugetropft und anschlieBend 5 h geruhrt (keine weitere 45 
pH-Anderung). Danach wird mit 655 g Ethanol (8,8 mol) 
auf ein Gesamtgewicht von 750 g aufgefGllt. Man erhalt 
eine Ware, farblose Lflsung mit einem Gehalt von 0,67 
Gew.-% VPS 8261. die eine Lagerstabilitat von minde- 
stens 4 Monaten aufweist. 50 

Beispiei 4: 

in einem 250 ml Becherglas werden bei Raumtem- 
peratur 15 g DYNASYLAN^ 1203 (3-Aminopro- 55 
pyltriethoxysilan) (0,045 mol) mit 5 g VPS 8261 
(3,3,4,4, 5,5,6,6, 7, 7,8.8,8-Tridecaf luor- 1 . 1 ,2,2-tetrahy- 
drooctyltriethojcysilan) (0,07 mol) sowie 50 g Ethanol 



(1,1 mol) vermischt Danach wird unter fbrtgesetztem 
Ruhren 25 g H 2 0 zugegeben. Es stelrtsich ein pH-Wert 
von ca. 9 - 10 ein. Man laflt anschiieBend noch 5 h ruh- 
ren (keine weitere pH-Anderung) und fiiilt dann mit 405 
g Ethanol (8,8 mol) auf ein Gesamtgewicht von 500 g 
auf. 

Man erhalt eine Ware, farblose Losung mit einem Gehalt 
von 1,0 Gew.-% VPS 8261, die eine Lagerstabilitat von 
mindestens 4 Monaten aufweist. 

Beispiei 5: 

Mit den Losungen der Beispiele 1 bis 4 wurden 
Beschichtungen von Glasplatten, Stahlplatten. Aiumini- 
umfolien. Kupferplatten, Kartonagen, Papier, Polyester, 
bzw. Impragnierungen von Zellstoff. Holz, Leder und 
Baumwolledurchgefuhrt Dazu wurden die Substratpro- 
ben in die anwendungsfertigen Losungen der Beispiele 
1 bis 4 fur ca. 5 min. eingetaucht und nach Errtnahme 
die LOsemittel bei 1 20 °C in einem Trockenschrank uber 
eine Zeit von ca 30 Minuten entfernt. 
Danach zeigten die Substratproben ein signrfikantes 
hydro- und oleophobes Verhalten. Dies offenbarte sich 
u. a durch folgende Eigenschaften: 
AbperleffektvonThermool, Siliconol, Wasser, Randwin- 
kel > 100 • "anti-graffitr, "anti-soiling", "anti-fouling". 
Diese Eigenschaften bleiben auch nach mehrmonatiger 
Lagerung bei Raumtemperatur. wechselnden Feuchte- 
gehalten und unter TageslichteirrfluG erhaiten. 

Patentansp ruche 

1. Fluoralkyl-funktionelle Organosiloxan-haltige 
Zusammensetzung auf Alkoholbasis 
erhaltlich durch 

gezielte Hydrolyse mindestens eines Fluoralkyl- 
funktionellen Organosilansderallgemeinen Formel 

I 

R 1 -Y-(CH 2 ) 2 SiH x (R 2 ) y (OR)3-x- y (')» 

worin R 1 eine mono-, oligo- Oder perfluorierte 

ASkyl-Gruppe mit 1 bis 9 C-Atomen 

Oder eine mono-, oligo- Oder perfluorierte Aryl- 

Gruppe, 

Y eine CH r , O- oder S-Gruppe, R 2 eine 
lineare, verzweigte Oder cyclische Alkyl- 
Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl- 
Gruppe und R eine lineare, verzweigte Oder 
cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen 
oder eine Aryl-Gruppe darstellen und x= 0, 1 
oder 2 und y = 0, 1 oder 2 mrt (x+y)<2 sind. 

bei einer Temperatur im Bereich zwischen 0 und 
120 °C uber einen Zeitraum von 0.5 bis 24 Stunden 
und unter guter Durchmischung in einem alkoholi- 
schen Medium, das neb en Wasser eine schwache 
ein- oder mehrbasige Saure oder eine schwache 
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Base oder eine schwache ein- oder mehrbasige 
Saure und eine schwache Base oder ein satires 
oder basisches Saiz enthaJt, wobei das eingesetzte 
Wasser und das eingesetzte Alkoxysilan in einem 
molaren VerhaJtnis von 2 bis 500 : 1 stehen. 

2. Zusammensetzung nach Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet 

daB diese einen pH-Wert zwischen 2 und 12 auf- 
weist 

3. Zusammensetzung nach Anspruch 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB der Altoholgehalt in der Zusammensetzung 40 
bis 99,999 Gew.-% betragt. 

4. Zusammensetzung nach mindestens einem der 
Anspruche 1 bis 3. 

dadurch gekennzeichnet 

daB diese im wesentlichen frei von Chlor ist 

5. Zusammensetzung nach mindestens einem der 
Anspruche 1 bis 4, 

dadurch gekennzeichnet, 

daB diese Fluoralkyl-funktionelle Organosiloxane in 
Mengen von 0,001 bis 30 Gew.-%, bezogen auf die 
Zusammensetzung, enthait. 

6. Zusammensetzung nach mindestens einem der 
Anspruche 1 bis 5, 

dadurch gekennzeichnet, 

daB diese eine Vrskositat von weniger ais 10 000 
mPa«sbesitzt 

7. Verfahren zur Herstellung einer Fluoralkyl-funktio- 
nellen Organosiloxan-haltigen Zusammensetzung 
nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet. 

daB man mindestens ein Ruoralkyi-funktionelles 
Organosilan der aligemei nen Forme! I 

R^Y-fCHJ^iH^F^JyfORJ^-y ffl. 

worin R 1 eine mono-, oligo- oder perfluorierte 
Alkyl-Gruppe mit 1 bis 9 C-Atomen 
oder eine mono-, oligo- oder perfluorierte Aryl- 
Gruppe, 

Y eine CH 2 -, O- oder S-Gruppe, R 2 eine 
lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl- 
Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl- 
Gruppe und R eine lineare, verzweigte oder 
cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis B C-Atomen 
oder eine Aryl-Gruppe darstellen und x= 0, 1 
oder 2 und y = 0. 1 oder 2 mit (x+y)<2 sind 

unter guter Durchmischung in einem alkohoiischen 
Medium, das neben Wasser eine schwache ein- 
oder mehrbasige Saure oder eine schwache Base 



oder eine schwache ein- oder mehrbasige Saure 
und eine schwache Base oder ein saures oder 
basisches SaJz enthait, bet einer Temperatur im 
Bereich zwischen 0 und 120 V C und uber einen 
s Zeitraum von 0,5 bis 24 Stunden gezielt hydroly- 
siert. wobei man das Wasser und das Altoxysilan in 
einem molaren Verhaitnis von 2 bis 500 : 1 einsetzt. 

8. Verfahren nach Anspruch 7. 
io dadurch gekennzeichnet, 

daB man den pH-Wert im Reaktionsmedium auf 
einen Wert zwischen 2 und 12 einstetlt 

9. Verfahren nach Anspruch 7 oder 8, 
is dadurch gekennzeichnet, 

daB man als schwache Base ein Organosilan der 
allgemeinen Formel II 

H 2 N(CH 2 ) 1 (NH) g (CH 2 J h -Si(CH 3 ) i (OR)3-i (II). 

20 

worin Oi&56. g=0 falls f=0 und g=l falls f>l, 
0<h<6, 0^1 und R eine lineare, verzweigte 
oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Ato- 
men oder eine Aryl-Gruppe sind, 

25 

oder ein Alkylamin der allgemeinen Formel ill 

H 3 . 2 NR* Z (III). 

so worin R 3 eine lineare, verzweigte oder cycli- 

sche Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder 
eine lineare. verzweigte oder cyclische Amino- 
alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine 
Aryl-Gruppe darstellt, z = 1, 2 oder 3 1st und 

35 Gruppen R 3 gleich oder verschieden sind, 

einsetzt. 

1 □. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 7 
•to bis 9, 

dadurch gekennzeichnet, 

daB man als schwache Saure Ameisensaure, 
Essigsaure, Propionsaure oder Zitronensaure ein- 
setzt. 

45 

1 1 . Verfahren nach mindestens einem der AnsprOcha 7 
bis 10, 

dadurch gekennzeichnet, 

daB man als saures Salz Alkalihydrogensulfat oder 
so -dihydrogenphosphat oder Aluminiumacetat ein- 
setzt. 

1 2. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 7 
bis 11, 

55 dadurch gekennzeichnet. 

daB man als basisches Salz Magnesiumhydroxid 
oder Alkafiacetat oder Alkalihydrogencarbonat oder 
Alkalicarbonat einsetzt. 
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13. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 7 
bis 12. 

dadurch getennzeichnet, 

daB man den zur Altoxygruppe des eingesetzten 
Organosilans torrespondierenden Alkohol einsetzt 5 

14. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 7 
bis 13. 

dadurch gekennzeichnet. 

daB man als Altoho! Methanol, Ethartol, n-Pro- 10 
panol, i-Propanol. n-Butanot, i-Butano!. t-Butanol 
und/oder 2-Methoxyethanol einsetzt 

15. Verwendung Fluoraikyl-funktioneller Organosilo- 
xan-haltiger Zusammensetzungen auf Alkohol- is 
Basis nach den Anspruchen 1 bis 14 fur die gleich- 
zeitige Hydrophobierung und Oleophobierung 
sowie zur schmutz- und farbabweisenden AusrO- 
stung von Oberfiachen, von Kunststoffen, von 
Metallen, von mineralischen Baustoffen, fur den 20 
Schutz von Bauten und Fassaden, fur die 
Beschichtung von Glasfasern. fur die Silanisier ung 
von Fullstoffen und Pigmenten, fur die Verbesse- 
rung der rhedogischen Eigenschaften von Poly- 
merdispersionen und Emulsionen, fOr die 25 
Hydrophobierung und Oleophobierung sowie zur 
schmutz- und farbabweisenden Ausrustung von 
Textilien, Leder. Zellulose- und StarkeproduWen 
sowie als Trennmittel, als Vernelzer, als Haftver- 
mittler sowie als Zusatzctoffe fur Farben und Lacke. so 
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